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Verffahren zur Herst ellung von 2,6-Dichlor-nlcotinsSuren 

Die Erflndung bet riff* eln Verfahren zur Heretellung von Ver- 
bindungen der Pormel I 

Cl^N^ci 



in der 

R Wasserstoff oder Gj- bis C^-Alkyl und 
R 1 Wasserstoff, Methyl Oder fithyl 

bedeuten, das dadurch gekennzeichnet ist, dafl man Verbindungen 
der Pormel II 

R 



4 II 




in konzentrierter SchwefelsSure exfcitzt* 
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fi ist vorzugsveis M thyl und 
H 1 Wasserstoff. 

TJnter konzentrierter SchvefelsSure werden im Sinne der vorliegenden 
Erfindung 90 bis 102, vorzugsveise 94 bis 98 #ige Sauren verstanden. 

ZveckmaBigerveise vird das Verfahren so durchgefxihrt , dafi man die 
Verbindung der Forme 1 II in der Schwefelsfiure auf Temperaturen von 
140 - 190 °C, vorzugsveise 160 - 170 °C, erhitzt. Die Reaktionsdauer 
betrSgt je nach den Substituenten H und R 1 ca. 10 Stunden, Nach der TTm- 
setzung kann man zveckmSBigerweise mit Eiswasser verdtinnen und die aus 
gefallenen Verbindungen der Formel I z. B. durch Absaugen isolieren. 

Angaben tiber Teile und Prozente in den folgenden Beispielen beziehen 
sich, sofern nicht anders yermerkt, auf das Gewicht. 
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Belspiel 1 

187 Telle 2,6-Dichlor- i l-methyl-nicotinsaurenitril werden In 4 00 Telle 
96 bis 98 prozentige Schwefelsaure eingeruhrt. Dann eihitzt man das 
Gemlsch auf l60°C und ruhrt 10 Stunden bei dleser Temperatur. Nach 
dem Erkalten lafit man das Gemlsch unter Ruhren auf 1 100 Telle Els 
laufen und kiihlt nach dem Auflosen des Elses auf 5 bis 10°C ab. 
Das ausgefallene weifie Produkt wird abfiltriert und mlt wenig 
eiskaltem Wasser gewaschen. Nach dem Trocknen eihalt roan 140 Telle 
der Verbindung der Forrael 

C00H (Schmelzpunkt: 138 C) 

(Cl-Bestimmung: 34,0 %) 

Wenn man die Umsetzung bei tieferer Temperatur (z.B. bei 130°C) 
vornimmt, wird 2, 6-Dichlor^4-methyl-nlcotinsaureamld eifcalten. 

2,6-Dichlor-4-methyl-nlcotinsaure kann nach den ublichen Verfahren 
zu 2,6-Dichlor-4-metbyl-nicoftinsaurechlorid (01) umgesetzt werden. 
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3sp. 



Nr. 


R 


R 1 


Summenformel 


ber. CI 


gef. CI 


2 


H 


H 


C 6 H 3 N0 2 C1 2 


36,9 


36,5 


3 


C 2 H 5 


H 


C 8 H 7 N0 2 C1 2 


32,25 


32,0 


4 


C 3 H ? (n) 


H 


C 9 H 9 N0 2 C1 2 ' 


34,4 


34,1 


5 


CH 3 




C 7 H 5 N0 2 C1 2 


30,4 


30,1 


6 




C 2 H 5 


C 8 H 7 N0 2 C1 2 


32,25 


32,0 
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Patentanspriiche 



1. Verfahren zur Herstellung von 2,6-Dichlor-nicotinsauren 
der allgemeinen Pormel 



in der 

R Wasserstoff Oder C^- bis C^-Alkyl und 
R 1 Wasserstoff, Methyl Oder Athyl 

bedeuten, dadurch gekennzeichnet, dafi man Verbindungen der 
Foiroel 



in konzentrierter Schwefelsaure ei*iitzt # 

2. Verfahren gemafi Anspruch 1, dadurch gekennzeichnetj dafi man 
90- bis 102-prozentige Schwefelsaure verwendet. 

3. Verfahren gemafi Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, 
dafi man 94- bis 98-prozentige Schwefelsaure verwendet . 

4. Verfahren gemafi den Anspruchen 1 bis 3, dadurch ^ekennzeich- 
net, dafi roan die Umsetzung bei Temperaturen zwischen 140 und 
190°C, vorzugsweise 160 bis 170°C, vornimmt. 
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